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__2.研究目的
従来より元素分析の分野では､ ICPプラズマやグロー放電プラズマを励起源と
する発光分光分析が広範に使用されてきた○この分析法は多くの元素について比較的
検出感度が高くしかも検量線範囲が広いという､有利な特長を持ち､これまで様々な
材料分析に対応してきた｡一方､最近の材料科学の目覚ましい進展は､今までにない
タイプの材料/素材を生み出すに至っている｡特に､電子材料の分野では､極微量存
在する元素群がその特性に大きく影響を及ぼすものがあり､元素分析もこのような極
微量元素の定量を可能とすることが要求されているoプラズマ分光法においても､超
微量の分析に対応するために質量分析法が発光分析法に代わって普及する段階となっ
ている｡しかしながら､質量分析法は高真空排気システムが必要であることや､微量
濃度領域に使用が限定される等の欠点が有り､発光分析法ほどの機動性/汎用性に欠
ける｡このため､プラズマ発光分析法の高感度化は未だに重要な研究課題であると考
えられる｡
発光分析を高感度化するためには種々の方法が考えられるが､光検出及びデー
タ解析法に工夫を加えることにより､より低雑音で光信号を測定する方法もその一つ
である｡特に､変調分光測定法は､試料原子からの光信号情報を選択的に取り出すこ
とを可能とするものであり､その信号検出の高感度化に大きく貢献するものと考えら
れる｡本研究では､変調測光法をその測定原理とする新たなスペクトル線強度評価法
を開発する｡
3.研究成果の概要
変調分光測定法は､測定されるべき光強度に周期的な変動を加え､その変化分
のみを選択的に検出する方法であるo試料以外からの信号寄与やバックグラウンド成
分は検出の対象とならないため､ブランク時(試料がないとき)の信号は原理的にな
くなる｡このため､より微弱な信号まで識別することができ大幅な検出感度の向上が
期待できる｡
ICPプラズマにおいては､プラズマガス流量やガス組成が試料の発光強度に大
きな影響を与えることが知られている｡従って､通常の測定では純アルゴンガスを用
い､そのガス流量を厳密に一定に保つ条件下での分光計測が行なわれる0 -才､この
ガス流量を周期的に変動させることにより､結果として光強度が変動し変調測定が出
来る条件を作り出すことができる0本研究においては､ ICPのアルゴンプラズマガス
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に数%の空気ガスを高速電磁弁を用いて数Hzの周波数で導入したところ､良好な変調
環境を得た｡この条件により実際分析を試みたところ､通常法と比較して定量下限が
l桁以上向上することが確かめられ､また､測定精度(標準偏差)も大幅に改昔する
ことがわかった.この方法をプラズマガス流量変調法(plasmagasflowmodulation
teclmique)と名づけて学会発表､国際会議報告､及び論文発表を行なった.
グロー放電プラズマにおいては､試料の発光強度を影響を与える実験因子の検
討を行なった.高周波グロー放電プラズマの場合には､自己バイアス電圧とそれに起
因するバイアス電流が重要な因子であることを兄いだした｡特に､プラズマに直流バ
イアス電流を導入することにより､発光強度が1 0倍程度増大することがわかった｡
この方法を自己バイアス電流制御法(control ofdc self-bias current)と名づけて､その原理
や現象について学会発表､国際会議報告､及び論文発表を行なった｡さらに､自己バ
イアス電圧､直流バイアス電流共に､高周波グロー放電プラズマを変調する場合の制
御因子となり得る｡実際にスイッチング回路により数百Hzの周波数で電圧あるいは電
流を開閉したところ､良好な変調条件を得ることができた｡この条件により実際分析
を試みたところ､通常法と比較して定量下限が数1 0倍向上することが確かめられ
た｡この方法を自己バイアス電圧/電流変調法(self-bias voltage/current modulation
tedmique)と名づけて､学会発表､国際会議報告､及び論文発表を行なったo
現在広範に使用されているICP及びグロー放電プラズマ発光分光分析法に､変
調測光法を適用する測定手段を確立した｡それにより､定量分析における定量下限の
改昔が可能となり､実際分析の高感度化に寄与するものと期待できる0
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